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Abstract Of DE41 1631 3 

To measure the elastic characteristics of sediments from suspensions and emulsions, the sediment is 
subjected to a centrifugal field which is varied on a time scale. At the same time, it is illuminated in a 
transparent light field for the image to be presented on a high definition line screen to show the light 
density change in the test sample. This is taken as a measure of the phase limit progression, to be 
converted into electrical signals for computer processing. The variation in the centrifugal field is set by 
a computer which modifies the rotary speed of the centrifuge. The conversion of the light density 
change into electrical signals is repeated in a cycle which is asynchronous to the image screen cycle, 
controlled by a trigger pulse synchronised with the centrifuge rotation. USE/ADVANTAGE - The 
technique is primarly for medical diagnosis and biotechnology processing. It allows the elasticity of 
sediments to be established. 
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@ Verfahren und Vorrichtung zur Messung der Etastonnechanik von Sedimenten aus Suspensionen und 
Emulsionen 

@ Verfahren und Messung der elastomechanischen Ei- 
genschaften von Sedinnenten aus Suspensionen und 
Emulsionen mittels Durchlichtverfahren durch Beleuch- 
tung des Sediments in einem Durchlicht-Hellfeld bei dem 
das Sediment einem konstanten oder zeitabhangig vari- 
ierbaren Zentrifugalfeld ausgesetzt wird, dabei gleichzei- 
tig das Transmissionsprofil iiber die gesamte Probe mit 
hoher Auflosung registriert wird und durch Wandlung 
des Leuchtdichteverlaufs in elektrische Signale und deren 
rechentechnische Aufarbeitung die zeitliche Veranderung 
des Phasengrenzverlaufs automatisch ais Ma(l fur die 
zentrifugalkraftabhangige Sedimenthohe/Sedimentver- 
formung bestimmt wird. 
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Beschreibung 

Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren und eine 
VorrichLung zum Messen der Elastomechanik von Sedimen- 
ten aus Suspensionen und Emulsionen und gestattel die Be- 
stimmung der elastischen Eigenschaflen der Suspensions- 
bzw« Emulsionsteilchen sowie deren Wechselwirkung unter- 
einander. Sie kann vorwiegend in der medizinischen Dia- 
gnostik und biotechnologischen Verfahrenstechnik einge- 
setzt werden. 

Bekannt sind Analyseverfahren, die nach dem Sedimen- 
tationsprinzip arbeiten und die die Beslimmung der Sedi- 
mentationsgeschwindigkeit und KomgroBenverteilung 
durch Ermiltiung der Abschwachung von durch die zu un- 
tersuchende Suspension und Emulsion gesandten Licht- 
strahlen gestatten (US 50 03 488). Durch gleichzeitiges pe- 
riodisches Messen an verschiedenen Hohen der Flussig- 
keitssaule, wie es bereits vorgeschLagen wurde 
(DE 26 14 917 Al), kann die Lage der Phascngrenze, vor 
aliem ihre zeitliche und ortliche Veranderung, bisher nur 
sehr ungenau bestimmt und konnen auch keine Ruck- 
schlusse auf die elastischen Eigenschaflen der Suspensions- 
bzw. Emulsionsteilchen gezogen werden. 

Der Einsatz von Zentrifugen ist fur die KomgroBenana- 
lyse bekannt (DE- OS 23 24 421). J. A. Sirs (Phys. Med. 
Biol. 15, 9, 1970) nutzte ein diskontinuierliches Zentrifuga- 
tions verfahren zur Bestimmung der Rexibilitat von Erythro- 
zyten. Dazu wurde der Sedimentationsprozefi kontinuierlich 
gefihnt. 

Das Ziel des voigelegten Verfahrens, die Bestimmung der 
elastischen Eigenschaften eines Sedimentes, kann mit den 
beschriebenen Verfahren nicht realisiert werden. 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zu Grunde, ein Verfahren 
und eine Vorrichtung zu schaffen, die eine Bestimmung der 
Elastomechanik von Sedimenten aus Suspensionen und 
Emulsionen gestatten. 

Die Aufgabe wird durch ein Verfahren mit den Merkma- 
len im Anspruch 1 und durch eine Vorrichtung mit den 
Merkmalen im Anspruch 4 geidst. Dabei wird der ortliche 
und zeitliche Verlauf der Phasengrenze zwischen partikel- 
freier FlUssigkeit und Sediment unter dem Einflufi eines ver- 
anderlichen Zentiifugalfeldes bestimmt, wobei die zu unter- 
suchenden Proben wShrend des Zentrifugierens im Durch- 
licht-Hellfeld beleuchtet werden und der Leuchtdichtever- 
lauf der Russigkeitssaulen von einem hochauflosenden zei- 
lenfbrmigen Bildaufnehmer erfaBt und der Beleuchtungs- 
starke verlauf in elektrische Signale gewandelt wird, die 
hiemach aufbereitet und in Grauwerte um gesetzt einer re- 
chentechnischen Analyse zugefuhrt werden. Durch die hohe 
ortliche Auflosung des zeilenformigen Bildaufnehmers und 
die gleichzeitige Aufnahme des gesamten Grauwertever- 
laufs entlang der Fliissigkeitssaule ist eine direkte und ex- 
akte Bestimmung der Phasengrenze entlang der Riissig- 
keitss^ule in Abhangigkeit von der Zentrifiigalkraft m5g- 
lich. Durch Variation der Zentrifiigalkraft ist es mdglich, die 
Elastomechanik eines zu untersuchenden Sedimentes zu be- 
st! mmen. 

AusfUhrungsbeispiel 

Die Erfindung wird nachfolgend an Hand der beiliegen- 
den Zeichnungen naher erlautert. Es zeigen: 

FJg, 1 eine Ubersichtsdarstellung der erfindungsgema6en 
Vorrichtung, 

Fig. 2 ein Blockschaltbild eines konkreten Ausfiihrungs- 
beispiels. 

Die Vorrichtung besteht aus dem Antrieb (1), dem Rotor 
(2), der eine Anzahl von Kuvetten (3) aufnehmen kann und 



2 

von denen mindestens eine als Bezugselement ausgebildet 
ist, der Beleuchtungseinrichtung, die aus Lichtquelle (4), 
Kondensor (5), Interferenzfilter (6) und Blende (7) besteht, 
der Abbildungseinrichtung, die aus Objektiv (8) und zeilen- 

5 formigem Bildaufnehmer (9) besteht, sowie der Steuerelek- 
tronik, die aus Lampenregelung (10), Probenerkennung 
(11), Antriebsregelung (12), Kameraelektronik (13) und Mi- 
Icrorechner-Interface (14) besteht. 
Auf den Rotor der Zentrifiige werden GlaskUvetten radial 

10 aufgebracht. Der Rotor weist unter den Kiivetten radiale 
Schlitze auf, die den optisch fifeien Zugang zu den KUvetten 
gestatten. 

Das Objektiv bildet die Objektebene, die mit der Ebene in 
der die Kuvetten auf dem Rotor bewegt werden zusammen- 

15 fallt, auf den zeilenformigen Bildaufnehmer ab. Dadurch 
wird in der Drehebene der Kuvetten ein radialer zeilenfor- 
miger Objektausschnitt erfaBt. Im konkreten AusfUhrungs- 
beispiel werden die Kuvetten auf einen CCD-Zeilensensor 
(31) mit 1024 Bildpunkten abgebildet. Durch Bildpunkt- 

20 groBe und AbbildungsmaBstab kann eine Aufl5sung von < = 
0,1 mm erzielt werden. Die Beleuchtung der Kuvetten er- 
folgt im Durchlicht-HeUfeld, indem die Lichtquelle durch 
den Kondensor in die Eintrittspupille des Objektivs abgebil- 
det wird. Die Beleuchtung wird durch eine spaltformige 

25 Feldblende zwischen Kondensor und Objekt auf den durch 
den zeilenformigen Bildaufnehmer erfaBten Objektbereich 
begrenzt, um den StreulichteinfluB zu reduzieren. Durch die 
Einschaltung eines Interferenzfilters in den Beleuchtungs- 
strahlengang wird die Beleuchtung in verschiedenen, eng 

30 begrenzten Spektralbereichen ermdglicht. Mindestens eine 
der auf dem Rotor aufgebrachten KUvetten ist als Bezugs- 
element ausgebildet und enthalt keine Suspension, so daB, 
neben der genauen Erfassung der Objektabmessungen, die 
Erfassung der Leuchtdichteverteilung der Beleuchtungsein- 

35 richtung und gleichzeitig der unterschiedlichen Empfind- 
lichkeit der einzelnen Pixel sowie des Einflusses von Tem- 
peratur und Spektralbereich der Beleuchtung auf die Pixel- 
empfindlichkeit fur Referenzzwecke ermoglicht wird. 
Die Lampenregelung gewahrleistet die optimale Aus- 

40 steuerung des Bildaufhehmers und damit die voile Aus- 
schopfung seines Dynamikbereichs. 

Die Probenerkennung ermoglicht die Zuordnung der Ku- 
vetten zu den jeweiligen Aufnahmen und die Synchronisa- 
tion der Belichtung mit einer definierten Lage der ausge- 

45 wahlten Probe. Sie wird durch 2 Lagegeber (15) und (16), 
einen Zahler (17) und einen Komparator (24) realisiert, Der 
erste Lagegeber (15) dient der Erkennung einer definierten 
absoluten Rotorwinkelposition. Er erfaBt uber den optoelek- 
U-onischen Reflexkoppler (19) und die nachgeordnete Kom- 

50 paratorschaltung (20) eine auf dem Rotorumfang aufge- 
brachte und einer bestimmten Kuvettenposition zugeordnete 
lichtreflektierende Marke (18). Der zweite Lagegeber (16) 
dient der Erkennung von relativen Anderungen der Rotor- 
winkelposition in diskreten Schritten. Er erfaBt Uber den op- 

55 toelektronischen Reflexkoppler (22) und die nachgeordnete 
Komparatorschaltung (23) (n - 1) auf dem Rotorumfang in 
einer zweiten Ebene aufgebrachte und den restlichen Pro- 
benpositionen zugeordnete lichtreflektierende Marken (21), 
wobei n die Anzahl der sich aus dem Rotoraufbau eigeben- 

60 den moglichen Probenpositionen ist. Der Zahler (17) dient 
der Generierung eines Digitalwortes, welches spatestens 
nach einer Rotorumdrehung eineindeutig der jeweils durch 
die Lagegeberanordnung erfaBten Kuvette zugeordnet wer- 
den kann. Der Komparator (24) dient der Generierung des 

65 Binarsignals zum Start des Belichtungsvorgangs des Bild- 
aufnehmers zum Zeitpunkt der Obereinstimmung des uber 
das Mikrorechner-Interface bereitgestellten digitalen Pro- 
benauswahlwortes mit der am Zahlerausgang anliegenden 
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Information. 

Die Antriebsregelung erfolgt durch einen Mikrorechner. 
FuhrungsgroBe ist die Rotordrehzahl, die als Funktion der 
Zeit durch das Anwenderprogramm vorgegeben wird. Die 
StellgroBe wird im Mikrorechner aus FuhrungsgroBe und 
Riickkopplungssignal nach einem vom Anwender im Pro- 
gramm abgelegten Regelalgorithmus abgeleitet und als ana- 
loger Spannungswert uber das Mikrorechner-Interface aus- 
gegeben. Steilglied ist ein 4-Quadranten-Servoverstarker 
(25) mit unterlagertem Stromregelkreis, ft-Schaltung und 
erhohtem ImpulssU*om zur Verbesserung der dynamischen 
Eigenschaften des AnUiebes. Anlriebselemenl des Zentrifu- 
genrotors ist ein DC-Servomotor (26). Das Riickkopplungs- 
signal wird durch einen starr mit dem Motor gekoppelten 
Tachogenerator (27) als drehzahlproportionaler Gleichspan- 
nungswert gewonnen. Die Eingabe des RUckkopplungssi- 
gnals in den Mikrorechner erfolgt Uber das Mikrorechner- 
Interface. Die Pegelwandlerschaltungen (28) und (29) reali- 
sieren die Pegelanpassung von Stellgr5Be und Riickkopp- 
lungssignal. 

Die Kameraelektronik realisiert die Ansteuerung und die 
Signalaufbereitung des Bildaufnehmers. Der CCD-Zeilen- 
sensor (31) wird in der asynchronen Betriebsart betrieben, 
die durch das sich standig wiederholende, durch entspre- 
chende Impulsansteuerung (30) angeregte, Auslesen des 
CCID-Zeilensensors in den Pausen zwischen Ende und Be- 
ginn der Integrationszeitdauer zur Verhinderung der Entste- 
hung von Ladungsansammlungen durch Rest- und Ruhe- 
strome gekennzeichnet ist. Die Integrationszeitsteuerung 
(32) blendet aus dem vom Komparator (24) generierten Si- 
gnal zum Start des Belichtungsvorganges einen Impuls aus, 
der nach Synchronisation mit dem Transporttakt als t)ber- 
nahmeirapuls zum CCD-Zeilensensor (31) gelangt und den 
Integrationsvorgang startet. Gleichzeitig wird mit diesem 
Impuls eine Zeitschleife gestartet. Nach deren Ablauf wird 
emeut ein Impuls generiert, der nach Synchronisation mit 
dem Transporttakt als neuerlicher Obemahmeimpuls zum 
CCD-Zeilensensor (31) gelangt und den Integrationsvor- 
gang beendet. Wahrend des Integrationsvorganges wird das 
selbst^dige Auslesen durch die Impulsansteuerung (30) 
verhindert. Die in den Einzelelementen des CCD-Zeilensen- 
sors (31) wahrend des Integrationsvorganges generierten 
Ladungen sinddem Beleuchtungsstarkeprofil der jeweiligen 
Kuvettenabbildung auf dem CCD-Zeilensensor proportio- 
nal. Die Videosignalaufbereitung (33) wandell die seriell 
aus dem CCD-Zeilensensor (31) ausgelesenen Ladungspa- 
kete in eine analog-diskontinuierliche Spannung, die nach 
ihrer Verstarkung als Videosignal einem schnellen A/D-Um- 
setzer (34) des Mikrorechner-Interfaces zugefUhrt wird. Zur 
Steuerung des A/D-Umsetzers (34) werden der Pixeltakt 
und das Datengultigkeitssignal genutzt, die aus der Impul- 
sansteuerung (30) abgeleitet werden. 

Das zentrifugale Kraftfeld, daB durch die Drehbewegung 
des Rotors auf die KUvetten wirkt, bewirkt die Sedimenta- 
tion der in den KUvetten enthaltenen Suspensions- bezie- 
hungsweise Emulsionsteilchen. Durch eine entsprechend 
kurze Belichtungszeit des Bildaufnehmers und Synchroni- 
sation der Belichtung mit der Lage des Rotors wird die Mo- 
mentaufnahme des Verlaufs der Leuchtdichte entlang der 
Russigkeitssaule einer beliebigen Kuvette wahrend der 
Drehbewegung ermdglicht. Dadurch ist es moglich, den 
zeitlichen Verlauf der Phasengrenze zwischen partikelfreier 
Flussigkeit und Sediment mit hoher Genauigkeit und Ge- 
schwindigkeit zu bestimmen. Im Besonderen kann nach Ab- 
schluB der Sedimentation die Andening der Lage der Grenz- 
schicht als Funktion der Anderung der Zentrifugalkraft 
durch Anderung der Drehzahl des Rotors als Deformierbar- 
keitskennlinie erfaBt werden. Aus der Deformierbarkeits- 



313 C2 

4 

kennlinie konnen Aussagen zu den Eigenschaften und der 
Zusammensetzung der Suspension oder Emulsion abgeleitet 
werden. Durch die freie Programmierbarkeit der Zentrifuge 
ist es moglich den Geschwindigkeits verlauf und die MeB- 
5 wertaufnahme im Rahmen der Systemgrenzen frei zu gestal- 
ten. Weiterhin ist es moglich mit dem erfindungsgemaBen 
Verfahren und der erfindungsgemaBen Vorrichtung den Ver- 
lauf der optischen Dichte entlang der KUvette in Abhangig- 
keit von der Zeit zu erf assen. Die optische Dichte wird durch 
10 die Ermittlung des IVansmissionsgrades bestinunt. 
T=(Ei-E2)/Ei 
T = Transmissionsgrad 

El = Beleuchtungsstarke auf dem Bildaufnehmer bei der Re- 
ferenzmessung 

15 E2 = Beleuchtungsstarke auf dem Bildaufnehmer bei Mes- 
sung der gew^hlten Probe. 

Die Bestimmung des Transmissionsgrades erfolgt so, daB 
innerhalb von wenigen Millisekunden das Bezugselement 
und die ProbenkUvette nacheinander vom Bildaufnehmer er- 

20 faBt und die Bilddaten im Speicher des Rechners abgelegt 
werden, wo dann zu einem spateren Zeitpunkt die bild- 
punktweise Berechnung des Ttansmissionsgrades der Probe 
erfolgt. Die oben genannten Fehlereinflusse k6nnen so 
durch eine Shadingkorrektur weitgehend eliminiert werden. 

25 Aus dem Verlauf der optischen Dichte lassen sich qualita- 
tive Aussagen fUr vergleichende Messungen ableiten. Die 
berechneten Transmissionswerte stehen im Speicher fur 
weitere Auswertungen, wie zum Beispiel zur genauen Be- 
stimmung der Lage der Grenzschicht und deren zeitlichen 

30 Verlaufs oder der grafischen Darstellung des gesamten 5rtli- 
chen und zeitlichen Verlaufs der optischen Dichte in Form 
einer dreidimensionalen Darstellung, zur Verfugung. 

Palentanspriiche 

35 

1. Verfahren und Messung der elastomechanischen Ei- 
genschaften von Sedimenten aus Suspensionen und 
Emulsionen mittels Durchlichtverfahren durch Be- 
ieuchtung des Sediments in einem Durchlicht-Hellfeld 

40 bei dem das Sediment einem konstanten oder zeitab- 
hangig variierbaren Zentrifugalfeld ausgesetzt wird. 
dabei gleichzeitig das IVansmissionsprofll uber die ge- 
samte Probe mit hoher AuflGsung registrierl wird und 
durch Wandlung des Leuchldichteverlaufs in elektri- 

45 sche Signale und deren rechentechnische Aufarbeitung 
die zeitliche Veranderung des Phasengrenzverlaufs au- 
tomatisch als MaB fur die zentrifugalkraftabhangige 
Sedimenthohe/Sedimentverformung bestimmt wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet da- 
50 durch, daB die Variation des Zentrifugalfeldes durch 

eine rechnergesteuerte Veranderung der Rotatiosge- 
schwindigkeit der Zentrifuge realisiert wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet da- 
durch, daB die Wandlung des Leuchtdichteverlaufs in 

55 elektrische Signale wiederholt wird, der Widerholzy- 
klus asynchron zum Bildaufnehmertakt ist und mit ei- 
ner dem Bewegungsablauf der Zenuifuge synchronen 
Triggerimpulsfolge gesteuert wird. 

4. Vorrichtung zur Messung der elastomechanischen 
GO Eigenschaften von Sedimenten aus Suspensionen und 

Emulsionen mittels Durchlichtverfahren durch Be- 
leuchtung des Sediments in einem Durchlicht-Hellfeld, 
mil einer in Abhangigkeit von der zeitlichen Verande- 
rung der Sedimenthohe steuerbaren Zentrifuge, einer in 
65 die Zentrifuge integrierten optoelektronischen Bau- 
gruppe zur hochauflosenden Abbildung des sich uber 
die gesamte Ltoge erstreckenden Leuchtdichteverlaufs 
der auf den Rotor aufgebrachten Proben sowie mit ei- 
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nem rechentechnischen Auswertesyslem zur prozess- 
abhangigen Steuerung der Zentrifugalkraft und zur au- 
tomatischen Berechnung und Auswertung elastome- 
chanischer KenngroSen. 

5. Vorrichtung nach Anspruch 4, gekennzeichnel da- 
durch, dafi mindestens eine der auf dem Rotor aufge- 
brachten Proben als Bezugselement ausgebiidet ist. 

6. Vorrichtung nach Anspruch 4 und 5, gekennzeich- 
nel dadurch, daB die Durchlicht-Hellfeld-Beleuchtung 
zur Abbildung auf einen hochauflosenden zeilenformi- 
gen Bildaufhehmer in der Wellenl^ge variierbar ist. 
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